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(54) Precede de traitement d'un lactoaerum en vue de aa demineraliaation 



(57) Proc6d6 de traitement d'un lactos6rum en vue 
de sa ddmin^raiisation comprenant une phase de sepa- 
ration des sels par transfert au travers de membranes 
de nanofiltratlon (41) caract6ris6 en ce qu'il comprend 
en amont de cette phase de separation et successive- 
ment, au moins une etape (11 ) d'dchange de catbns di- 
valents par des protons et au moins une 6tape (21) 
d'Schange d'anions divalents par des ions chlorure. 
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Description 

[0001 ] La pr^sente invention conceme la ddmindrali- 
sation des lactoserums. 

[0002] On rappellera que le lactos^rum est un sous- 
produit de i'tndustrie laiti^re et fromagere qui poss^de 
un potentiel de valorisation important en ce qui concer- 
ne d'une part le lactose et d'autre part les prot^lnes s6- 
riques qu'il contient. 

[0003] La difficult^ de sa valorisation tient k la presen- 
ce en quantity Importante de sets min^raux qui, d'une 
part doivent etre ^limines pour rendre le produit final 
propre k la consommatbn et, d'autre part constituent 
des facteurs induisant dans le traitement du lactoserum 
des contraintes techniques et 6conomiques difficlles k 
ma It riser. 

[0004] II existe plusieurs methodes pour extraire du 
lactoserum au moins une paitle des sets min^raux qu'il 
contient. On citera parmi celles-ci I'^change d'ions, 
r^lectrodlalyse, la nanofiltration... Toutes ont fait I'objet 
d'exploitation industrielle avec plus ou moins de bon- 
heur dans les r^suttats obtenus et surtout en ce qui con- 
cerne le coOt de la mise en oeuvre, c'est-^-dire ceiui de 
I'investlssement et de i'exploitation. 
[0005] On a ^galement tentd de les associer les unes 
aux autres pour les enchamer et profiler pour chacune 
de leurs performances maximales. On a constate que 
les rSsultats obtenus par I'une constituent parfois une 
cause de diminution des performances de la suivante, 
d'autant que les techniques ne participent gen^rale- 
ment pas du meme savoir-faire. Par exemple, Techange 
d'ions et I'^lectrodialyse appartiennentd deux domaines 
techniques differents qui ne sont en g6n6ral pas maitri- 
ses par les memes personnes. 
[0006] La pr^sente invention est n^e de I'observation 
du comportement du lactoserum a regard des membra- 
nes soit d'electrodialyse, soit d'appareils ou d'unite de 
nanofiltration. On s'est ainsi rendu compte que le trans- 
fert des ions divalents (anions ou cations) du lactoserum 
ne s'opdre qu'avec difficult^ au travers de ces membra- 
nes, de sorte que pour obtenir de bons r6sultats. les 
conditions dconomiques deviennent prohibitives. On 
parvient en eff et de maniere coOteuse k s^parer du lac- 
toserum certains des ions calcium ou magnesium qu'il 
contient ; quels que soient les moyens dconomiques 
mis en oeuvre, 11 est tres difficile par ailleurs de retlrer 
les ions phosphate et citrate. 
[0007] Par la pr6sente invention, on propose une or- 
ganisation optimale de certaines techniques de d^mi- 
neralisation afin d'obtenir un lactoserum ddmineralisd 
de manifere pouss6e au meilleur cout et avec un mini- 
mum de perte de mati6re valorisable tout en sauvegar- 
dant la quality intrins^que du produit, notamment sur le 
plan microbiologique en le pr^sen/ant par exemple de 
la degradation de lactose en acide lactique, de la degra- 
dation des proteines en azote non proteique (NPN)... 
Par cette organisation on amelioretres sensiblement les 
performances des appareils de separation mettant en 



oeuvre des membranes telles que les eiectrodialyseurs 
ou les unites de nanofiltration, ce qui permet de diminuer 
les surfaces de membrane k mettre en oeuvre et de di- 
minuer le cout de teur exploitation, ayant ainsi pour con- 

s sequence d'obtenir un bas cout de revient du traitement 
de demineralisation du lactoserum, que celui-ci soittrai- 
te k retat brut non concentre ou k I'etat concentre. 
[0008] A cet effet, I'invention a pour objet un procede 
de traitement d'un lactoserum en vue de sa deminera- 

10 lisation comprenant une phase de separation des sels 
par transf ert au travers de membranes soit d'eiectrodla- 
iyse soit de nanofiltration, remarquable en ce qu'il com- 
prend en amont de cette phase de separation, et suc- 
cessivement, au moins une etape d'echange de cations 

15 divalents par des protons et au moins une etape 
d'echange d'anions divalents par des ions chlorure. 
[0009] Cet echange de cations divalents contre des 
protons et d'anions contre des Ions chlorure presente 
de multiples avantages en ce qui concerne d'une part 

20 le traitement ulterieur mettant en oeuvre des membra- 
nes de separation et d'autre part la qualite du produit 
lui-m§me. Par exemple, rechange cations par des pro- 
tons diminue I'lnfluence des proteines instabies qui 
etaient souvent associees aux cations divalents et qui 

25 avaient tendance k precipiter sur la surface des mem- 
branes ce qui demandait des arrets de production fre- 
quents pour nettoyage. Par exemple, comme retape 
d'echange anions divalents par des Ions chlorure con- 
cerne essentlellement les sulfates, on retire au produit 

30 rinconvenlent de ces sulfates qui etaient d'une part peu 
ionises done difficiles k transferer au travers des mem- 
branes d'un eiectrodialyseur et, d'autre part, trds pol- 
luants k regard de ces membranes. Par exemple, le pro- 
duit issu de ces deux etapes d'echange d'ions est un 

35 produit qui possede un pH relativement bas et le pH aci- 
de de ce lactoserum est un facteur qui permet le trans- 
fert des ions citrate et des ions phosphate au travers 
des membranes de nanofiltration. Un tel transfert est 
pratiquement inexistant en presence d'un lactoserum 

^0 non acidifie. Cette performance est d'une importance 
considerable car on salt que les Ions phosphate sont, 
parmi les sels, ceux qui sont le plus difficile a eliminer. 
[0010] On notera egaiement I'avantage de disposer 
en sortie de ces etapes d'echange d'ions d'un produit k 

45 pH f ortement acide sur le plan de la mattrise de sa qua- 
lite microbiologique. En effet ce produit se prete de ma- 
niere tres interessante k une operation de pasteurisa- 
tion aux alentours de 90'*, 1 00'' pendant un temps d'une 
k plusieurs minutes, pasteurisation qui permet d'eiimi- 

50 ner les germes les plus difficlles k detruire, c'est-^-dlre 
les germes sporuiessanstoutefois alterer les proteines. 
[0011] Dans un mode de realisation pr6fer6 et parti- 
culier de I'invention, retape d'echange des cations diva- 
lents contre des protons comprend une percolation du 

55 produit sur une colonne de resine cationique faible ou 
appeiee resine carboxyllque. L'un des interets d'une tel- 
le resine reside dans les moyens de regeneration dont 
elle a besoln comme cela sera expllque ci-aprds. 
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[001 2] On parfait ['extraction des cations divalents en 
faisant ensuite percoler le produit issu de cette premiere 
colonne de r^sine carboxylique sur una rdsine cationi- 
que forte. Mors que quelque 60 ^ 65 % des cations di- 
valents calcium et magnesium ont 6t6 6chang6s contra 
des protons par percolation sur la r^sine carboxylique, 
la reste de ces cations divalents est 6chang6 par la r6- 
sine cationique forte contra des protons. Cette rdsina 
cationique forte permet en outre de trouver r6quilibre du 
pH de pr^f^rence inf^rieur k 3 par ^change da protons 
contre des ions monovalents potassium et sodium. 
[0013] On fait enfin passer la produit sur una resine 
anionique forte et de pr^fdrence dans une colonne qui 
comprend en lits melanges d'une part la resine cationi- 
que forte et d'autre part, la rdsina anionique forte susdite 
afin de proc^der k I'^change des anions divalents contre 
des anions chlorure. On constate que cet ^change in- 
tdresse essentiellement les anions sulfate. 
[001 4] Ce traitement conduit ^ des rSsuttats tout k fait 
semblables qu'il s'agisse d'un lactoserum non concen- 
tre ou d'un lactos6rum concentr6. Bien entendu, les 
quantit^s de rdsine h mettra en oeuvre seront propor- 
tionnallas k la quantity de sets k traiter. 
[0015] Si le lactoserum percol6 sur les r6sines est un 
lactos6rum concentre, le produit apr6s ces etapes 
d'§change ionique sera, salon invention, conduit a Ten- 
tree d'un electrodialyseur. En effet, s'agissant d'un pro- 
duit concentre, la quantite des charges eiectriques par 
unite de volume est trds superiaure k celle presente 
dans un lactoserum non concentre, ce qui milite en fa- 
vour de rutilisation d'un electrodialyseur dont le fonc- 
tionnement est alors optimal du point de vue de la con- 
ductivite eiectrique. Comma par ailleurs le produit est 
pratiquement depoun^u d'ions divalents, le fonctlonne- 
ment est egalement optimal sur le plan du transfert des 
ions au travers des membranes cationiques et anloni- 
ques. On a constate que, d'une part t'eiectrodialyseur 
ainsi utilise demandait beaucoup moins de maintenan- 
ce et d'entretien et que, d'autre part la duree de vie des 
membranes etalt tres sensiblement augmentee dans 
des proportions allant pratiquement de 1 6 2. 
[0016] Dans le cas d'un lactoserum doux non concen- 
tre, c'est-^-dire oij la concentration en matidre seche est 
environ trois fois inferieure k celle d'un lactoserum doux 
concentre, la poursuite de la demineralisation s'opera 
de maniere preferee par I'utilisation d'une unite de na- 
nofiltration. En effet, les etapes d'echanges ioniques 
ayant eiimine la plupart des inconvenlents existants 
dans la nanofiltration classique d'un lactoserum, cette 
phase da traitement possdde un premier avantage de 
parfaire la d6min6raIisation du lactoserum car le trans- 
fert des anions chlorure ne pose aucune difficulte et 
I'acidite du milieu etant importante, le transfert des ions 
citrate et phosphate qui n'ont pas ete echanges dans 
las etapes precedentas est grandement ameilore. Elle 
possede un second avantage qui est d'extraire du pro- 
duit une tres grande quantite d'eau amenant ainsi dans 
un lactoserum demineralise una concentratbn impor- 



tante en produits valorisables que sont le lactose et les 
proteines seriques. On a constate \k aussi que les per- 
formances de I'operation de nanofiltration etalent sans 
commune mesure avec celles habituellement rencon- 
s trees lors de {'application de ce traitement ci un lactose- 
rum brut. 

[001 7] D'autres caracteristiques et avantages de I'in- 
vention rassortiront da la description donnee ci-apres 
de deux modes de sa realisation selon qu'elle s'applique 
10 k la demineralisation d'un lactoserum concentre ou k la 
demineralisation d'un lactoserum brut (dit liquide). 
[001 8] II sera fait reference aux desslns annexes par- 
mi lesquals : 

IS - la figure 1 est un schema d'une installation mettant 
en oeuvre le procede de I'invention pour demiriera- 
liser un lactoserum concentre, 
la figure 2 est un schema d'une installation mettant 
en oeuvre I'invention pour demineralisar un lacto- 

20 serum non concentre. 

[0019] Le lactoserum k traiter par I'installatlon repre- 
sentee k la figure 1 est un lactoserum concentre par 
exemple 22 % de matidre skche environ. Ce lactose- 

25 rum concentre est introduit en A dans une premiere co- 
lonne 10 d'echange d'ions qui est une colonne cationi- 
que faibia ou carboxylique. Dans cette colonne, il s'ef- 
fectue rechange ionique entre las cations divalents et 
des protons k raison d'anvlron 60 k 70 % de cations di- 

30 valents et pour 5k^5%k rechange des cations mono- 
valents en sodium et potassium contre des protons. Le 
produit issu de la colonne 1 0 penetre dans une colonne 
20 qui est une colonne possedant un melange de deux 
resines, une resine cationique forte et une resine anio- 
ns nique forte. Ce type de colonne est dite colonne k lits 
melanges comme cela est connu en sol. Dans cette co- 
lonne il se produit un echange entre ce qui peut subsis- 
ter de cations divalents calcium et magnesium et des 
protons, entre las ions sodium et potassium et des pro- 

40 tons et enfin entre les anions princlpalement sulfate et 
des anions chlorure. A Tissue de la colonne 20, le pro- 
duit contient une grande quantite de protons et est done 
fortement acide (pH entre 2 et 2,5). 
[0020] II penetre alors dans une unite de pasteurisa- 

4S tlon 30 qui pemiet de lul conferer une grande stabilite 
microbiologlque, ce qui presente un Interet pour la pha- 
se ulterieure de traitement qui est une electrodialyse k 
40** environ. On constate en effet que malgre cette tem- 
perature, le lactoserum pasteurise ne developpe aucu- 

50 ne flore microbblogique nefaste. Dans Teiectrodialy- 
seur 40 ie lactoserum est debarrasse de la plupart de 
ses ions chlorure et de ses protons. Les performances 
de cet electrodialyseur sont tr^s nettement ameiiorees 
par rapport k son usage sur un lactoserum concentre 

55 non debarrasse de ses ions divalents. du fait d'une ab- 
sence de colmatage des membranes et du fait qu'll n'est 
pas necessaire de soumettre cet electrodialyseur a des 
conditions de fonctionnement extremes conduisant k 



3 



EP 1 053 685 A1 



une reduction de la dur^e de via des membranes. 
[0021] A la sortie de I'^lectrodialyseur on fait subir au 
prodult un nouvel ^change lonique sur une rdsine anio- 
nique forte qui permet cette fois d'^changer les citrates 
et les phosphates contre des chlorures, anions divalents 
qui n'avaient pu etre retenus par les r6sines pr6c6den- 
tes du fait de la presence des ions sulfates et de leur 
competition k I'^gard de ses r^sines avec ces anions 
peu ionises et d'autre part, qui n'avaient pas pu etre ex- 
traits par i'dlectrodlalyseur En effet les anions divalents 
phosphates et citrates ne sont plus dans cette r^sine en 
competition avec des anions plus labiies et la resine 
peut les substrtuer plus aisiment. Le prodult peut en- 
suite subir une seconde electrodialyse de finition dans 
reiectrodialyseur 60 pour enfin passer sur une rSsine 
anionique 70 rdgendree k la soude afin de proc^der k 
sa normalisation. 

[0022] 1 1 est interessant de noter que cette Installation 

se prdte k une r6g6n6ration 6ccnomique des r6sines. 
En effet la colonne anionique 50 est r696n6r6e k I'acide 
chlorhydrique 53 et I'effluent de r6g6n6ration 54 est con- 
duit k la colonne k lit melange 20 pour sa regeneration 
d'une part en protons en ce qui concerne la resine ca- 
tionique forte et d'autre part en ions chlorures pour ce 
qui concerne la resine anionique forte. La r6sine car- 
boxylique de tete 10 est alors regeneree k i'acide chlo- 
rhydrique 12. Comme cette resine se regendre relative- 
ment aisement (elle recouvre une capacite pratique 
donnee avec une quantlte de regenerant d'envlron 1 35 
% de cette capacite), la consommatlon de regenerant 
"neuf " est optlmisee. 

[0023] A la figure 2 les composants 11 , 21 et 31 sont 
equivalents aux composants 1 0, 20 et 30 de Tinstallation 
de la figure 1 , c'est-^-dire respectivement une ou plu- 
sieurs colonnes de resine carboxylique 11 , une ou plu- 
sieurs colonnes a llts melanges de reslnes cationique 
forte, anionique forte 21, et une unite de pasteurisation 
31 . On introduit en B dans cette installation en tete de 
la resine carboxylique 11 du lactoserum doux non con- 
centre dont la teneur en matiere seche est de I'ordre de 
6 %. Le traitement de ce lactos6rum est en tout point 
semblable k celui dej^ decrit en regard de la figure 1 
pour ce qui concerne les resines 11 et 21. II en est de 
meme pour la pasteurisation. 
[0024] En revanche, k la sortie de I'unite de pasteuri- 
sation 31 , le prodult est dirige sur une unite de nanofil- 
tration 41 au lieu d'un elect rodialyseur. En effet, les per- 
formances d'une unite de nanofiltratlon sont bien supe- 
rieures k celles d'un eiectodialyseur en ce qui concerne 
la demineralisatbn car les quantites de charges eiectri- 
ques par unite de volume seralent pour un lactoserum 
non concentre relatlvement faibles et seralent un facteur 
limitant en ce qui concerne la conductivite dans I'elec- 
trodialyseur. En outre» comme il s'agit en final d'obtenir 
un prodult debarrasse de son eau, c'est-^-dire soit un 
produit en poudre, soit un prodult tr^s concentre notam- 
ment en lactose, on profite de la capacite d'extraction 
de I'eau que procure la nanofiltratlon qui. dans ce cas, 



vient compenser avantageusement Toperation preala- 
bie d'extraction d'eau qu'il a fallu realiser pour obtenir le 
petit lait concentre traite avec I'installation de la figure. 1 
[0025] Comme expliqu6 ci-dessus, le fonctlonnement 

s de I'unite de nanofiltratlon est optimal car la plupart des 
ions qui traversent la membrane sont soit des anions 
monovalents soit des protons et car, le produit etant tres 
acide (pH 2 k 2,5), on constate aussi un transfert trds 
important des ions citrate et des tons phosphate. En par- 

10 ticulier, la nanofiltratlon permet d'extraire aux environs 
de 70 % des Ions phosphate et citrate, 1^ ou auparavant 
on assistait k une extraction non significative. 
[0026] Le produit peut comme dans I'installation de la 
figure 1 etre ameiiore en percolant sur une colonne de 

IS resine anionique r6gener6e aux ions chlorure 51 , sur un 
eiectrodialyseur 61 et enfin sur une colonne de resine 
anbnique regeneree k la soude pour normalisation de 
son pH. 

[0027] En ce qui concerne la regeneration des reslnes 
20 et notamment des resines des colonnes 11 et 21, on 
proc6dera k la regeneration de la colonne 21 par de 
I'acide chlorhydrique 22 et avec I'effluent 23 de regene- 
ration, k la regeneration de la resine carboxylique 11, 
sachant que cette resine carboxylique se suffit ample- 
25 ment des charges residuelles de I'effluent de regenera- 
tion de la colonne k lit melange. 



Revendications 

30 

1. Procede de traitement d'un lactoserum en vue de 
sa demineralisatton comprenant une phase de se- 
paration des sels par transfert au travers de mem- 
branes d'eiectrodialyse ou de nanofiltratlon (40, 41) 

35 caracterise en ce qu'il comprend en amont de cette 
phase de separation et successlvement, au molns 
une etape (10, 11) d'echange de cations divalents 
par des protons et au moins une etape (20, 21) 
d'echange d'anions divalents par des ions chlorure. 

40 

2. Procede selon la revendlcation 1 , caracterise en ce 
que retape d'echange des ions divalents en protons 
comprend une percolation du produit sur une colon- 
ne (10, 11) de resine cationique faible. 

45 

3. Procede selon la revendlcation 2, caracterise en ce 
que retape d'echange des anions divalents en 
anions chlorure comporte en aval de la resine ca- 
tionique faible (10, 11 ) une etape de percolation du 

so prodult sur une colonne (20, 21) de resine anioni- 
que forte. 

4. Procede selon la revendication 3, caracterise en ce 
que retape d'echange des anions divalents en 

55 anions chlorures, en aval de la resine cationique fai- 
ble, est simultanee d'un complement d'echange de 
cations mono et divalents en protons par percola- 
tion du produit sur une resine cationique forte, celle- 
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ci dtant dispos^e dans au moins une coionne (20. 
21) k lits mdtang^s avec la rdsine anionique forte. 

5. Proc^de selon Tune des revendications pr^c^den- 
tes, caract6ris6 en ce que le lactos6rum & traiter s 
dtant brut, non concentre, les membranes susdites 
apparttennent h une unite de nanofiltration (41). 

6. Proc6d6 selon Tune des revendications 1 k 4, ca- 
ract6rise en ce que le (actos§rum k traiter etant con- io 
centra, les membranes susdites appartiennent k 
une unltd d'electrodialyse (40). 

7. Proc^de selon I'une des revendications preceden- 
tes, caract6ris6 en ce qu'entre les 6tapes d'6chan- is 
ges d'ions (10, 20, 11 , 21 ) et les stapes de separa- 
tion par membranes (40. 41 ), le produit est soumis 

k une phase de pasteurisation (30. 31) ^ pH com- 
prls entre 2 et 3. 
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